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Feln^mlge hochreine Erdsauremetallpulvert Verfehren zu Ihrer Hersteltung sowie deren Verwendung 

Die vorflegende Erflndung betrifft aus Agglomeratan bestdhende Erds9uremetallpulver fOr putvermetal- 
Iurglsch9 Anwendungen zur Herstellung von SlnterkSrpem, Verfahren zu ihrer Herstellung sowie deren 
Varvrendung. 

GemiB der DE-A 37 06 853. nach der u.a. Kanumheptafluorotanialat bei einsr Temperatur oberhalb 
5 600*G in eina Inartsalzschmeize aingetragen vdrd. gowinnt man ErdsSuremetalle metanothermisch aus 
komplexen Halogenlden der ErdsSuremetalle durch Reduktion mit Aikali-oder Erdalkalimetallen. und zwar 
bai solchan Temperaturen, bei denen die an der Reaktion beteillgten Salze in schmelznOssiger Form 
vorliegen. 

Die exotherme Redujctionsreaktion fGhrt nadi den Angaben in der DE-A 37 06 853 zu einer Enivinnnung 
10 der Reaktionsmlschung auf Qber TOO' C. Die Realction wlrd danach noch 4,5 Stunden bei 850* C gehalten. 
wobel die Satzschmeize zusammen mit dem TantaKSediment gerOhrt wird 

In einem besonderen Belspiel dieser Patantschrtft wird die Zugabe von Alkaiimetall und Tantalsalz auf 
mehrere Bnzelschritte verteilt und die Endtamperatur auf 730* C gehaitan. 

General! wird diesem Verfaliren kontinulerfich Oder schrittweise das Tantalsalz und das Reduktlons- 
fs metall in Talmengen in den Reaktor aingetragen. urn die Temperaturbedlngungan bei der exothermen 
Reaktion der Komponenten zu kontrolfieren und zu steuem. 

Den bekannten Verf^ren des Standee der Technik let gemelnsam, dafl man generell von einer 
Salzschmeize ausgeht die zur Kontrolia der stark exothennen Reaktion meist noch inerte VerdOnnungssal- 
ze enthSIt und In der das Tantalsalz (Kallumheptafluorotantalal) in jedem Falle in schmelzflOssfger Fonn 
20 vorliegt bevor das ReduktionsmetaU zugefQhrt wird. 

Die Reaktbnstamperaturen iiegen in alien Fallen mindestens oberhalb 600 *C und die gerQhrte 
Salzschmeize wird immer fOr eine gewtsse Zeit bei erhShter Temperatur gehalten. urn die voflstandige 
Umsetzung der Reaktanden zu gewahrteisten. Es wlrd allerdlngs auch gefbrdert die HSchstlemperatur der 
Reakdonsmasse mSglichst niedrig zu halten. die resultlerenden Endprodukte bestehen jedoch nach dem 

29 Erkallen der Sabschmelzen immer aus kompakt-stOckigem Material in Fbnn von fasten Alkalisalzbrocken, In 
denen die Metallpulver ungleichmSaig verteilt sind und die Immer durch Brechen und Mahlen zerkleinert 
werden mOssen. bevor sle dem AuswaschprozeB zugelQhrt warden. 

Die nach dem Stand der Technik bekannten Verfahren zur Herstellung der Ventilmetallpulver welsen 
daher vielerlei Nachteile auf. van denen im Zusammenhang mit der Aufgabe der Erfindung folgende von 

30 besonderer Bedeutung sind. 

Das Aufschmelzen der Komponenten (Inertsaize und Erdsauremetallkomplexsaize) erfordert Temperatu- 
ren, welche ihrerseits warmf^ und konosionsfeste Reaktorwerkstoff^ notwendig machen. Das RQhren der 
Schmeize fQhrt naturgemglB zum Abrieb des TIegelwandmaterials und zu Kontakten des entstehenden 
Tantalpulvers rnit der .Reaktoruvand» woraus schidtiche metalllsche Verunreinigungen des Produktes aus 
35 . dem Tiegelmateriai resultleren. Aufierdem verdlchten sich in einer gerOhrten Salzschmeize die Metallpuhrer- 
Partikel durch thenmlsche und mechanische QnflQsse (Schmlede-Effekte) und ertelden dadurch uner* 
wOnschfe Oberflachenverluste. 

Verfahren nach dem Stand der Technik. bei denen die Salzschmeize nicht mechanisch bewegt wird. 
ieiden unter dem Mangel einer unvoilstSndigen Umsetzung der Reaktionspartner und erfordem einen hohen 
40 QberschuB an Reduktionsmittein oder entsprechend lange Venvellzeiten im Hochtemperaturbereich. 

Extrem reine Erdsiuremetalipulver erfordem deshalb bei ihrer HersteDung einen hohen operativen 
Aufwand, z.B. durch Venfvendung von Inlets aus arteigenen Blechen im Innem des Reaktors, DIese haben 
jedoch nur begrenzte Standzeiten und sInd darOber hinaus sehr teuer. 

. Die ebenfalls bekannten "Pasten-Verfahren". z.B. gemia OE-C 25 17 180. bel denen die Reaktanden in 
45 pastenfSnniger MIschung durch InitiatzQndung zur Reaktion gebracht und ohne RQhren eine Zeitlang auf 
hdherer Temperatur geKalten werden mOssen. fOhren belm ZQnden zur spontanen Oberhttzung der 
Reaktionsmlschung, womit das Schmelzen der beteillgten Salze einhergeht Ene Kbntrolle der Reaktlonski- 
netik 1st dabei nIcht mdglich. Wie berelts oben ennrihnt, fQhren auch hierbei die langen Venweilzeiten des 
Rohpulvers in der heifien Salzschmeize zu grobkdmlgen Tantalpufvem, deren Durchschnltts>Korngr60en, 
50 nach der Luft-Durchdringungsmethode gemessen (RSHER-SUB-SIEVE-SIZER. -ASTM-Norm B 330/82) in 
alien Fallen Werte von 1 MIkrometer Obersteigen. 

Es war daher die Aufgabe der Erflndung. hochreine ErdsauremetaJlpulver mit garlngerer Durchschnitts- 
komgr66e zur VerfOgung zu stellen. wetehe die Nachteile der nach den bekannten Verfsdiren hergestellten 
Metallpulver fDr Kondensator-Anwendungen nIcht aufweisen. 

Es wurden nun gefunden. dafi diese Fbrdemngen in hervorragender Weise erfGllt werden durch aus 
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Aggiomeratsn bestehands ErdsSuremetallpulver, welchs dadurch gekannzeichnet sind. daB die durch- 
schnittOchd KomgraSe dsr Agglomerate nicht mehr als 2,0 urn. bevorzugt nicht mehr als 1,7 tun, betrSgt 
und die Agglomerate aus primiren EnzeUcfirpem bestehen, deren durchschnltfflche KbmgrdSe nicht mehr 
als 0,7 urn betrSgt (Bestimmt nach FISHER-SUB-SIEVE-SIZER). 
5 Dtese &dsSuremetalIputver sind Geganstand und dieser Erfindung. 

Se sind gekannzeichnet durch besondere Egsnschaften bezOgllch der chemischen Reinhett, geringer 
PartlcetgroSe, groSer spezifischer OberflSche und sehr gutem FlieSverhalten bel der putvermatallurgtschen 
Verarbertung. 

In einer bevorzugten AusfQhningsfbnn passleren 100 % der Agglomerate eine Sieb einer Maschenwelte 
10 von 250 urn. 

Die erfindungsgemSBen ErdsSuremetallpulver weisen bevorzugt einen Ge$amt*A!lcaIigehatt von maximal 
30 ppm auf wobei der Kallumwert 10 ppm nicht Qt)6rsteigt Welterhln welsen sie bevorzugt einen Qesamt- 
Qehalt an Esen. Chrom und Nickel von maximal 30 ppm auf. wobel Chrom und Nickel Jewells 5 ppm nicht 
Oberstelgen. Besonders bevorzugt ist das ErdsSuremetall Tantal. 
;5 Es wurde gefunden, dafi man die erfindungsgem§Ben ErdsSuremetailpuiver mit Hilfe der bekannten und 
Qblk:hen aflcaiimetaltothermischen Reduktionsvarfahren aus ErdsSuremetallsalzen In der Welse erhalten 
kann, daB man die Reaktionstemperatur bel der exothennen Reaktion der Erdsduresaize mit dem Reduk- 
tionsmetall so hSIt daB Innerhalb der Reaktionscharge keine geschmolzenen Phasen der an der Reaktion 
beteiiigten SaIze auftreten. 

20 Gegenstand der Erfindung Ist somit auch eln Verfahren zur Herstellung der erfindungsgemSBen 
ErdsSuremetallpulver mittels Umsetzung von AlkaO-Erd^ure-Doppelhalogeniden und/oder ErdsSurehaJoge* 
niden mit AlkalimetaU gegebenenfalls unter Zusatz von Inertsalzen in Form von AOcalihalogeniden. welches 
dadurch gekannzeichnet ist. daB die Umsetzung so durchgefOhrt wird, daB die Reaktionsmischung nicht als 
Schmelza voriiegt 

29 Bne bevorzugte AusfOhrungsfbrm des erfindungsgemSBen Verfahrens besteht darin, daB Tantal- 
und/oder Niob-Saize eingesetzt werden und die Umsetoing bei Temperaturen unterhalb 600' C. bevorzugt 
zwischen 400 und 600* C, durchgefUhrt wird 

Besonders gute Ergebnisse wenien dat)ei arrelcht, wenn die Tantalsalze AlkafiheptaAuorotantaJate sind 
und als NIobsaIze Alkaliheptafluoroniobate und als Reduktionsmetalle flOsslge Alkalimetalle eingesetzt 

90 werden: 

Vorzugsweise wird bei der Reduktlon von ErdsSuremetallsalzen mit flQssigem Alkalimetall die unge* 
schmolzene Reaktionsmasse gerOhrt um eine gleichmSBIge und vollstSndige Umsetzung der Reaktions- 
partner zu gewShrteisten. 

Besonders Isevorzugt ist beim erfindungsgamSBen Verfahren das Tantalsalz KaOumheptofluorotantanta- 
3S tat und das Reduktionsmetall flQssiges Natrium. Ebenso ist es aber auch vorteilhaft mdglich. als Tantalsalz 
Natriumheptafluorotantalat einzusetzen. 

Man vemieidet eine direkte mechanische Einwirkung beim RQhren auf die primSren Metallpartikel 
dadurch, daB diese Im Vertaufie ihrer Entstettung in festes Alkalihalogenld eingebettet sind und damit von 
einer festen schQtzanden Alkallsalz-HUIIe umgeben sind. Die abgekOhlte Reaktionsmasse Ist Qbenraschen- 
40 derweise auch von einer brQchlg-sproden. kdmigen und rieselfShlgen Konsistenz. die es eriaubt. dieselbe 
als SchOttgut in den Qblichen WaschprozeB einzubdngen. 

Nach dem Auswaschen der Rohprodukte zwecks Entfemung der begleitenden Alkalihalogenlde mittels 
Qblicher und bekannter l\/lethoden erhalt man sehr feine und extrem oberfISchenr6k:he ErdsSuremetallpul- 
ver. Am SchluB der Waschprozedur wird das rohe Metallpulver noch einer oxidierenden SSurebehandlung 
4S unterzogen. um eventuelle wasserunldsfiche Verunrelnlgungen zu eluieren. Das aus dem LaugungsprozeB 
gewonnene Metallpulver kann anschlieBend einer schonenden thermischen Nachbehandlung. z.B. einer 
desoxidierenden Agglomerierung (z. B. gemaB DE-C 31 30 392) unterzogen werden. 

Das nach dem WaschprozeB anfaliende ErdsSuremetallpulver weist Durchschnltts-KomgrdBen (nach 
FSSS) von weniger als 0.7 MIkrometer auf. 
50 Die Anwendung der erfindungsgemSBen feinen und hochreinen ErdsSuremetallpulver bietet Vorteile 
Qberall dort wo die Anfbrdemngen durch die heute verfOgbaren ErdsSuremetallpulver Usher nicht erfOllt 
wurden: 

Pulvennetalhirglsch hergesteiite feindisperse Verbundwerkstoffe und Pseudolegienjngen erfonjem sehr 
feine und saubere Ausgangsstoffe. EnwShnt seien hier Niobhaltige Supraleiter der metallischen Art 
55 FQr die Herstellung von Targets zur OberflSchenbedampfung von mikroelektronlschen Kbmponenten 
werden hdchste Anfbrderungen an die Reinheit gestaiH wofOr sich die erfindungsgemSBen ErdsSuremetall- 
puh^er anbieten. 

Aber auch fOr die schmelz- oder sintermetallurgische Herstellung von Halbzeug wie DrShte, Bleche und 
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Fbllen warden hochreine und felns Erdsauremetallputver ben5tigt 

Im Vordergrund stehsn aMerdlngs die speaelten Anwendungsmognchketen zur Herstellung von 
Bektrolyt-Kondensatoren. Insbesondere TantaDcondensatoren. 

Gegenstand der Slindung ist somit auch die Verwendung der eifindungsgemSBen Erdsluremetallpul- 
5 ver fOr die Herstellung von Bektrolyt-Kondensatoren. 

Im tolgenden wird die Erflndung beispielshaft beschrletwn: Die getiolfene Auswahlsdl jedoch nicht als 
BnsdwSnkung der writeren VeifahrBns-M5giichkBitBn veratandan werden. 



TO Beiepiei 1 

In einem Exlruder-Micher der in der genannten DE-C 2 517 180 (Belsplel 1) verwendeten Art wurden 
unter Schutzgas nahezu stSchiometrische Mengen • mit 2 % OberschuB an Reduktionsmetall -aktlvlertes 
(dekrepitiertes) KaTaFj und Natrtummetal gemlscht und in Portlonen von jeweile 1 kg auf Schiffchen 

IS dosiert die unter Schutzgas auf einem umlaufenden Transportband langsam In eine elektrisch behelzte 
Helzzone gefahren wunjen. Die Heizzone wurde auf ein anstelgendes Temperaturprofil eingeregelt das 
beginnend mIt 300* C auf 500*0 anstleg. Beim langsamen Durchfafiren der Heizzone kam es zur 
langsamen Umsetzung der Reaktanden, ohne daB die Reakttonsmasse In den schmelzflQssigen Zustand 
gelangte. Bne InfranDtsensor-l^essung ergab eIne Oberflichentemperatur der Reaktlonsmasse von ca. 

20 580*0 als Maximalwert Nach dam Durchlaufen der KOhlzone des Umlaufofens ertilelt man einen 
schwanunartiges Konglomerat von Alkalisalz und Tantalmetail, das durch ZerdrOcken leicht in eine scliQtt- 
bare Kbnsistenz gebracht werden konnte. Das salzhaWge Rohprodukl wurde mIt Wasser mehrfach gewa- 
schen und nach Abnahme der LeitSWgkett des Waschwassers mit verdOnnter Schwefels§ure und etwas 
Wasserstofljperoxid nachgereinigt 

2S 

Belsplel 2 

Der Versuch gemafl Beisplel 1 wurde mit Zusatz von 25 % der Menge des KjTaFz an Inertsalz (NaOl) 
30 wiederholt, was etwa den Ausgangsbedingungen des Beispiels 1 der DE-C 25 17 180 entspricht Es zeigte 
sk:h, daa sich der BnfluB des lnertsalzes auf den kinetischen Ablauf des Reduktionsprozesses In der Welse 
auswirkte. dafl die gemessene Oberflachentemperatur der Reaktlonsmase nach Bnsetzen der Reaktion nur 
auf maximal 530* C anstieg. Insofem hal das Inertsalz eine reaktionsverz6g©mde Wirkung, was der L6sung 
der erfindungsgemaflen Aufgabe zugute kommt Das rohe Reaktionsprodukt war von ahnficher Beschaffen- 
36 heit wie das des Beispiels 1. Es wurde In analoger Welse weitewerarbeltet 



Belsplel 3 

40 In elnen mit Auflenhelzung versehenen zylindrlschen Reak!lonsbeh§ller aus Edelstahl mit hemietisch 
verschlleflbarem Deckel, der DurchfOhrungen fOr die Rahnronrfchtung und zum Bnbrlngen von Redukttons- 
metall. Tantalsalz und fOr eine SchutzgasspOlung trSgt wurden 377 g Natriummetall In geschmolzener 
Form eingebracht und unter Schutzgas (Argon) auf 350*0 aufgeheizt Unter RQhren wurden kontinuierfich 
1253 g KzTaFy in die Metallschmeize eingeschleust und zwar in der Welse, daB die maximale Reaktlons- 

45 temperatur von 500* 0 im Innem der Retorts nIcht Oberschrftten wurde. Nach Beendlgung der Zugabe des 
Tantalsalzes wurde noch eine Nachreaktlon Ober elnen Zeitraum von 30 MInuten eingehalten. urn die 
Umsetzung des Alkalimetails zu ven/ollstandlgen. Nach dem AbkOhlen des Tlegels auf Raumtemperatur 
wurde das kSmlge und riesoHShlge Produkt In schwach schwefelsaures Wasser eingetragen und danach 
mit destHBertem Wasser neutral gewaschen. Das feuchto Metallpulver wurde schfleBOch bel 110 im 

50 Vakuumtrockenschrank getrocknet 



Belsplel 4 

Die in Belspiel 3 venvendete Retorte konnte zur VersuchsdurchfOhning nach diesem ebentails bekann- 
ten Verfahren verwendet werden, wobei jetzt die Temperaturbegrenzung der Reduktlonsreaktion fl]r SpHzen- 
temperaturen auf maximal ^0* C gehalten wurde. Es wurden 1500 g dekrepitiertes KaTaf=r (vgL Belspiel 1) 
und 750 g NaCI in der Retorte vorgelegt und unter einem schwachen Argonstrom wurde die MIschung unter 
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ROhren langsam auf 400*C aufgeheW. In Metnen (undefinlerten) Portionen wurde aus einer Vorlage 
fiOssiges Natrium In die Retorts dosiert, wobai darauf geachtet wurde. daB die Retorte sich ieweils nur urn 
maximal 100* C ertiNzle. so dafl ca. 500* C nicht Cberschrftten wurden. Bel heruntergefahrenem Heizmantel 
wurde die Retorts gelegentnch mit einem Kaltluftgebia^ gelcQhtt 
5 Nach dam Bnbringen von 450 g flOsslgem Natrium wurde die Realdion bel 500 C unter 20-mlnOtJgem 
ROhren zu Ende gebracht und die Charge abgeJcOihL Das rtesetShige ProduW wurde ohne mechanischs 
Hilfe aus der Retorte geschOttel und dem zuvor beschriebenen WaschprozeB untenworfen. 



70 Beispiel 5 * 

Der Versuch gemiB Beispiel 1 wunte mil NajTaFy und 25 % dee Na2TaF7-I\^enge an Intertsdz (N^) 
durchgefOhrt was den Ausgangsbedlngungen des Beispiels 1 der OE-C 2 517 180 entspricht • 

Wie im Beispiel 2 wiricl sich der BnfluB des Inertsalzes auf den Wnetlschen AWauf des Redulrtlonspro- 
75 zessee aus. In diesem Fall wurde elne OberSchentemperatur der Reakllonsmasse nach Reaklionsbeginn 
von maximal 550* C erzielt 

Wie im Beispiel 2 hat das Inartsalz auch hier elne die Realctionstemperatur senkende Wiriaing. Das 
rohe Realdonsprodulct war von etwa festerer Struklur als Im Beispiel 2. Es wwde In analoger Weise 
wetterverart)eitet 

20 



Verglelchsprobe 

Als Vergleichsprobe dient im Fblgenden ein Tantalmetailpulver fOr Kondensator-Anwendungen nach 
dem Stand der Technilc. wie es derzeH als hdchstkapazHives Ta-Pulyer PL-22000 der Anmeiderin marktUb- 
llchlst 

Tabelle 1 



Material-Egenschaften der Endprodukte 


Untersuchungsergebnisse der unbehandeltsn Versuchsprodukte (Primfir-Produkt) 




Produkt 


Beisp. 
Nr.1 


Belsp. 
Nr. 2 


Belsp. 
Nr. 3 


Beisp. 
Nr. 4 


Beisp. 
Nr. 5 


DurchschnltlskomgraBe (FSSS) (Mlkrometar) 
SchOttdichte (Scott) (g/inch^) 
BET-Oberflgche (m^/g) 


0,7 
13.5 
1,75 


0.5 
11,8 
2^0 


0.3 
10.1 

3.50 


0.4 
10.8 
2.75 


0.6 
12.1 
1.85 



45 



50 



55 
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TabsOeZ 



Untersuchung dar 800* C unter Sdiutzgas und Zusat2 von Magnesium getempertan RolvPulvsr 

(Desoxidierta Agglomerale) 


Piodukt 


Belsp. 
Nr.1 


Beisp. 
Nr. 2 


Belsp. 
Nr. 3 


Belsp. 
Nr. 4 


Beisp. 
Nr. 5 


Vergl.-Probe 


OurchschnltlskomgrSfie (FSSS) (Mikrometer) 
SchOtWichte (Scott) (gfinch^) * 
BET-Oberfliche (m^/g) 
FDeflvertialten*) 


1.6 
203 
0.75 
(+) 


1.3 
18.6 
033 
(+) 


1.0 
18,0 
1.05 
(♦) 


1,2 
19,2 
038 
(*) 


1.5 
193 
0,78 
(+) 


1.2 
20.5 
0,65 
(•) 



•) Das Fneavofhalten wird nadi ASTM B213-77 gemossen, wobeJ man die Probemeng© von 50 g 
Tantalpulver durch einen konlschen MetalHrichter mit definierten Austrittsoffnungen ausffleflen lam. 
15 Dor Meflwert wIrd in sea Auslautze t angegeben. bn vorllegenden Fall wurde das RIeBverhalten 
danach beurtsilt, ob die Probe ohne St5rung durch eine Sffnung von 0,1 Inch frel hindurchflieflt 
(+) = freifDeflend; (-) = nicht flieflend 



Tabelle 3 





Chemfsche Analysen 






Produlct 




Beisp. Nr. 


Beisp. Nr. 


Beisp. Nr. 


Beisp. Nr. 


Beisp. Nr. 


VergL-Probe 


25 






1 


2 


3 


4 


5 






Sauerst 


(%) 


0.19 


0.22 


0.25 


0.24 


0.20 


0.25 




Sdckst 


(%) 


<0.01 


<0,01 


<0.01 


<0.01 


<0.01 


<0.01 




Wasserst 


(ppm) 


<50 


<50 


<50 


<50 


<50 


<50 


30 


Kohlenst 


(ppm) 


ao 


38 


41 


33 


35 


70 




Kalium 


(ppm) 


3 


5 


7 


6 


<3 


210 




Natrtum 


(ppm) 


18 


21 


18 


22 


25 


125 




Bsen 


(ppm) 


<5 


8 


12 


13 


<5 


40 




Chrom 


(ppm) 


<3 


<3 


<3 


<3 


<3 


<3 


35 


Nickel 


(ppm) 


<3 


<3 


<3 


<3 


<3 


<3 




Magnesium 


(ppm) 


<5 


<5 


<5 


<5 


<5 


50 



Tabelle 4 

40 



45 



Produlct 


Beisp. Nr. 
1 


Beisp. 
Nr. 2 


Beisp. Nr. 
3 


Beisp. 
Nr. 4 


Beisp. Nr. 
5 


Verg.-Probe 


Sinterdichte (g/cm^) 


5.3 


5.4 


5.5 


5.3 


5.3 


5.1 


KapazitStsausbeuten: 














Spezifische Ladung (mC/g) 
Vol.-spezif. l^ung (mC/mO 
Spezif. t^ckstrom (mOA/g) 
relat Leckstrom (nA/mOC) 
Durchschlagsspannung (Volt) 


25,5 

135 
2.1 
0.08 

ISO 


28.5 

154 
2.8 
0.1 

130 


30.0 

165 
3.6 
0.12 

130 


28.5 

151 
2.8 
0.1 

130 


26.0 
138 

2.3 

0.090 
145 


22.5 

115 
5.1 
0.22 

120 



55 
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Ergebnisse der elektrischen Tests 


Parameter: 


Pressdichte: 
Anodengawicht 
Sinterung: 
Formierung: 


5,0g/cm* 
02 Q 

ISOO'CaOMinuten 

70 Volt 70 m A/g bel 60 * C 



Anspittcha 

1. Aus Agglomeraten Iwstehende Erdsauremetallpulver fOr pulvermetallurgische Anwendungen zur 
Horstellung von Slnterk6rp8m, dadurch gekennzelchnet daB die durchschnittllche Komgr6Be der Agglome- 
rate nicht mehr als 2,0 urn (FSSS). bevorzugt nicht mehr als 1,7 uun (FSSS), betrSgt und die Agglomerate 
aus primaren BnzelkQmem bestehen. deren durchschnlttliche Komgrofie nicht mehr als 0,7 urn (FSSS) 
betrSgt 

2. Erdsauremetallpulver, gemSfl Anspruch 1, dadurch gelcennzeichnet daB die Agglomerate zu 100 % 
ein Slebe einer Maschenweite von 250 urn passieren. 

3. Erdsauremetallpulver. gemSa einem der AnsprOche 1 Oder 2, dadurch gekennzelchnet daB sie einen 
^ Gesamt-Allcallgehalt von maximal 30 ppm aufwelsen. wobei der Kafiumwart 10 ppm nicht Oberstelgt 

4. ErdsSuremetallpulver gemSB einem Oder mehrerer der AnsprOche 1 bis 3, dadurch gekennzelchnet 
daB sie einen Qesamt-Gehatt an Ssen, Chrom und Nickel von maximal 30 ppm aufwelsen. wobel Chrom 
und Nickel Jewells 5 ppm nicht Qberstelgen. 

5. Erds§uremetallpulver gem§B einem Oder mehrerer der AnsprOche 1 bis 4. dadurch gekennzelchnet 
^ daB das ErdsSuremetall Tantal ist 

8. Bdsiuremetall gemSB Anspruch 5, dadurch gekennzelchnet daB Sinteranoden aus diesem Metall- 
pulver bei 1500* C 20 Minuten gesintert eine spezifische elektrische Ladung von mehr als 25 Milllcoulomb 
pro Gramm und eIne volumenbezogene Ladung von mindestens 120 MIIBcoulomb pro Kubikzentimeter 
aufwelsen. 

^ 7. Bdsauremetall gemSB Anspmch 5, dadurch gekennzelchnet daB die spezifische OberfiSche des 
PHmir^Tanlalpulvers, nach der BET-Methode gemessen, mindestens 1,5 Quadratmeter pro Gramm betrSgt 
a Verfahren zur Herstellung der ErdsSuremetallpulver gemSB einem Oder mehrerer der AnsprOche 1 
bis 7, mitlels Umsetzung von Alkall-ErdsSure^ppelhalogeniden und/oder ErdsSurehalogeniden mil Alkali- 
metall gegebenenfalls unter Zusatz von Inertsalzen in Fonn von Alkailhalogenlden, dadurch gekennzelchnet 

^ daB die Umsetzung so durchgefOhrt wird, daB die Alkali-Erdsaure-Ooppelhalogenide und/oder Erdsaurehalo* 
genide von ihrer Umsetzung als Feststoffd in der Reaktionsmischung voriiegen. 

9. Verfahren gemSfl Anspruch 8. dadurch gekennzelchnet dafl Tantal- und/oder NIob-SaIze eingesetzt 
wenJen und die Umsetzung bei Temperaturen unterhalb 600*0, bevorzugt zwischen 400 und 600*0. 
durchgefOhrt wird. 
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